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1. Úvod 
Pokrok technologií elektrochemických zdrojů proudu má v současné době jako jeden z cílů 
získat akumulátory vyznačující se velkým nábojem akumulátoru na jednotku hmoty, což se 
obvykle nazývá označením „specifická hustota náboje“. Jako typický způsob řešení této otázky 
je stále pokračující vývoj lithno – iontových akumulátorů. 
Tyto akumulátory – kromě nezbytných konstrukčních komponent – obsahují elektrolyt, kladnou 
elektrodu a zápornou elektrodu. Zvýšení měrné hustoty náboje neboli měrné kapacity jedné 
nebo druhé elektrody nepochybně zvýší specifickou hustotu náboje celého akumulátoru. Tato 
práce popisuje výzkumy v oblasti záporných elektrod, čili anod pro lithno – iontové 
akumulátory. 
Kovové lithium se svými elektrochemickými vlastnostmi neosvědčuje zejména pro špatné 
nabíjení těchto elektrod, které znamená elektrochemické vylučování, čili elektrodepozici 
kovového lithia. Proto se již nejméně posledních dvacet let hledá vhodnější materiál pro anody 
těchto článků. Vhodný materiál pro tento účel, musí být schopen reverzibilně přijímat a 
odevzdávat lithné ionty a přitom nepodléhat větším morfologickým změnám. V současnosti se 
pro tento účel nejčastěji používá grafit, jehož měrná kapacita odpovídá atomárnímu poměru 
1 atom lithia na 6 atomů uhlíku. Tato hodnota je dána krystalografickými vztahy. Uvedený 
poměr odpovídá teoretické kapacitě 339 mAh/g grafitu. 
Již v počátku vývoje lithno-iontových akumulátorů se začalo s hledáním jiné hmoty, rovněž 
vhodné pro anody těchto článků [1; 2]. Jako vhodné se jeví některé kovy, zejména cín nebo 
hliník a dále elementární křemík, či germanium. [3-7] 
Teoretická kapacita křemíku je mnohonásobně větší [8] a dosahuje až 4130 mAh/g. Tuto velmi 
slibnou hodnotu však lze jen stěží využít. Důvodem je až 400% nárůst objemu, vyvolaný 
velkým množstvím atomů lithia, které vstupují do křemíku. Tak velká objemová změna obvykle 
způsobí dezintegraci vrstvy aktivního materiálu [9]. Systematicky se vznikem těchto 
mechanických sil, a tím i následným rozpadem částic křemíku, zabývala práce autora S. Uchida 
[10].  
Pro produkci nízkonákladových solárních článků, je potřeba vyrábět velké plochy s tenkou 
vrstvou křemíku a s předem danými vlastnostmi. [11] Současné procesy založené na vakuovém 
zpracování, se setkávají se stále většími problémy při tvorbě velkých ploch, z důvodu 
neustálého vakuování rozměrných komor. Nové postupy pro tvorbu tenkých křemíkových 
vrstev jsou tedy velmi žádoucí. [12; 13] 
Podle Hugginse a spolupracovníků [14] skýtá naději na dostatečnou kapacitu i cyklovatelnost 
použití nanotyčinek křemíku na vhodném substrátu. Předpokládá se, že volný prostor mezi 
tyčinkami nanočástic umožní absorbovat nežádoucí objemové změny. Cyklová životnost 
elektrod připravených reakcí CVD (Chemical Vapor Deposition) z plynné fáze byla zajímavá. 
Kromě značných výrobních nákladů ovšem nelze touto metodou připravit vrstvy silnější, než 
stovky nanometrů a technologicky využitelná kapacita takové elektrody by byla nepatrná. 
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Společnou negativní vlastností těchto publikací je fakt, že kromě hustoty energie (mAh/g) se 
neuvádí též energie dosažitelná na jednotkové ploše substrátu. 
Pokusy snížit zmíněnou dezintegraci křemíku zahrnovaly i jiné morfologické útvary než je 
kompaktní materiál. Například, Kim aj. [15] připravili tenké vrstvy křemíku nebo germania 
technikou vakuového naprašování. Elektrochemické vlastnosti těchto vrstev však nebyly 
zajímavé pro praktickou aplikaci. 
Jako perspektivní se ukazuje metoda elektrodepozice křemíku z organických rozpouštědel [16]. 
Porézní struktura zřejmě prodlužuje cyklovou životnost a svými vnitřními dutinami kompenzuje 
velkou objemovou změnu při lithiaci elektrody. Elektrolýza se prováděla z roztoku 1,5M 
chloridu křemičitého a 0,5M tetrabutylamonium perchlorátu v propylenkarbonátu. Značná 
porozita takto vzniklé vrstvy umožní vyrovnávat objemové změny i při podstatně silnější vrstvě 
aktivní látky, než vrstvy naprašované nebo připravené metodami CVD. 
Z těchto poznatků vychází i předložená dizertační práce. 
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2. Dosavadní vývoj  
2.1 Depozice Křemíku 
Oblast elektrodepozice křemíku je však v současné době stále v oblasti výzkumu, z důvodu 
značně negativního redukčního potenciálu a vysoké reaktivity většiny křemíkových sloučenin 
s vodou. Bezvodý elektrolyt je proto pro elektrodepozici křemíku naprosto nezbytný. O 
elektrodepozici byly již v minulosti publikovány články, jako například [17-25]. Z organických 
sloučenin použitých v minulosti lze jmenovat propylen karbonát [17], tetrahydrofuran [18] a 
aceton nitril [19]. Největší úspěchy byly získány při použití uvedeného propylen karbonátu 
s SiHCl3 [17]. Elektrodepozice křemíku byla již také zkoušena v iontových kapalinách [23; 24]. 
[12]  
Dalšími možnostmi pro tvorbu elektrody jsou kovové sloučeniny křemíku [26], amorfní oxidy 
obsahující Sn [27; 28], SnO2 [29] a oxonitridy [30]. Mezi výhody těchto elektrod patří vyšší 
specifická kapacita a vyšší proudová hustota.  
Využitím křemíku by se mělo dosáhnout desetinásobku kapacity klasických lithno-iontových 
baterií a nahradit v současnosti převážně používané uhlíkové anody křemíkem. Křemík má 
největší známou teoretickou kapacitu, která je více než desetkrát vyšší, než v případě uhlíku. 
[31] 
Na univerzitě v Kyotu byly v roce 2007 provedeny pokusy o depozici amorfního křemíku na 
niklovém substrátu v elektrolytu obsahující PC, 0,5M SiCl4 a 0,1M TBACl při potenciálu -
3,6 V. Po jedné hodině potenciostatické elektrolýzy zde byl vytvořen porézní a bílý sediment o 
tloušťce 50 µm. Studie Ramanovou spektroskopií deponované vrstvy v PC bylo potvrzeno, že 
vytvořená vrstva je amorfní křemík. Proces elektrodepozice křemíku lze rozdělit do dvou etap. 
První etapa, trvající zhruba 100-300 s, koresponduje s formováním pasivační vrstvy a rozkladu 
PC, TBA+ a SiCl4. Ve druhé etapě, začíná elektrodepozice křemíku a tudíž dendritický růst. 
Rychlost růstu může být determinována rychlostí přesunu SiCl4 v elektrolytu porézní pasivační 
vrstvou. [12; 32] 
Oblast aplikace elektrochemicky vytvořených porézních nanotrubek v anodách lithiových 
článků se jeví i z pohledu testování kapacity a cyklovací stability jako reálná [35; 48; 49]. Pro 
kompozitní anody s aktivním materiálem se využívají elektrody obsahující 15% křemíkových 
nanotrubek a grafit. Autoři Xu a Flake popisují v článku zabývající se kompozitními materiály 
pro anody lithno-iontových článků vysoké iniciační kapacity (cca 811 mAhg-1) a reverzibilní 
kapacity 512 mAhg-1 po deseti cyklech [33]. Tyto kompozity dosahují 2,7 krát vyšších kapacit 
než konvenční uhlíkové elektrody. Strukturální transformace křemíkových nanotrubek při 
cyklování oproti lithiu popisují čtyři různé amorfní silicidy lithia [14].  
Pro elektrodepozici křemíku z bezvodých lázní se využívá SiHCl3 jako zdroj křemíku. Typická 
lázeň obsahuje 1M SiHCl3 v propylen karbonátu obsahující 0,1M tetrabutyl amonium chlorid. 
Depoziční potenciál se pohybuje okolo -2,5 C oproti platinové referenční elektrodě při teplotě 
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35°-145°C v argonové atmosféře. Takto vytvořený křemík obsahuje vodík vázaný jako SiH2 
nebo SiH. [17] 
Pro výrobu tenkých nanostrukturovaných vrstev se také používá metoda chemické depozice 
z plynné fáze (CVD – Chemical Vapor Deposition). [34] 
2.2 Depozice olova 
Elektrodepozici olova z roztoku chloristanu olovnatého v prostředí HCl studoval například 
Farzad Nasirpouri [35]. Pro měření bylo použito olovo z roztoku chloristanu olovnatého v 
prostředí kyseliny chlorovodíkové. Vzhledem k nepatrné rozpustnosti chloridu olovnatého byla 
jeho koncentrace velmi nízká, a to pouze 1 mmol/l. To odpovídá přibližně 0,2 g olova ve formě 
chloristanu na litr.[35] 
Práce popisuje tvorbu olova pomocí křemenných mikrovah EQCM. Podle autora probíhá 
nejprve tvorba monomolekulární vrstvy olova, a to při potenciálu nižším než je rovnovážný 
potenciál olova. Tento jev je v elektrokrystalizaci kovů obecně znám a nazývá se anglickým 
termínem „underpotential electrodeposition“ a je způsoben snížením potřebné energie díky 
adsorpci prvních atomů a holém povrchu. Po vytvoření této monovrstvy dochází ke tvorbě 
polykrystalické a případně až mikrostrukturované vrstvy. Výsledky jsou interpretovány pomocí 
Scharifker – Hillsovy teorie popisující rychlost tvorby zárodků (nukleaci) olova. Výsledky 
měření EQCM navíc ukazují na mírnou inklusi solí z elektrolytu, a tím i na vznik těžší vrstvy 
než jaká odpovídá proudové bilanci procesu. [35] 
Další publikace [36] popisují depozici olova na zlatý podklad z iontové kapaliny, či studium 
vlivu chloridu na deponované olověné vrstvy [37]. 
2.3 Depozice cínu  
První konvenční materiál využívající cín jako základní materiál pro anodu, byl představen 
firmou Fuji Photo Film Co. [38]. Dále byl vývoj směřován na elektrody z amorfních oxidů 
obsahující Sn [27; 28], SnO2 [29] a oxonitridy [30]. Elektrody na bázi cínu se vyznačují 
maximem přijetí 4,4 atomů lithia na jeden atom cínu ve fázi Li22Sn5. Z toho vyplývá, že 
uvedená elektroda má skoro dvakrát větší kapacitu, než uhlíková. Specifická nabíjecí kapacita 
994 mAh·g-1, je mnohem větší než 372 mAh·g-1 u LiC6.  
Další možností je cín v kombinaci s disperzí oxidu křemíku v úpravě Sn1-xSixO2, který lze 
následně využít pro elektrodu v lithno-iontových článcích. Elektrochemické pokusy již ukázaly, 
že přídavek křemíku snižuje oxidační stav. Lze dosáhnout kapacity od 900 mAh·g-1 do 
950 mAh·g-1, což je více než teoretická hodnota 783 mAh·g-1 pro Li4,4Sn. [39] 
Kromě elektrochemické depozice a chemické depozice z plynné fáze, je možno deponovat 
křemík a cín také metodou „Ballistic Hot Electron Injection“. [40] 
2.4 Depozice germania 
Při pokojové teplotě lze vyloučit několik mikrometrů tlustou vrstvu germania z iontové kapaliny 
1-butyl-3-methylimidazilium hexafluorophosphatu, saturovaného s GeBr4 nebo GeCl4. Malá 
vrstva nanostrukturovaného germania na křemíku také vykazuje zajímavé fotoluminiscenční 
vlastnosti okolo hodnoty 1 eV, čímž se stává zajímavá pro nanotechnologii. Redukce 
elementárního germania z Ge(IV) halidů dochází skrze Ge(II). Tyto reakce jsou kineticky 
limitovány difuzí z roztoku. Počáteční inicializační fáze vede k depozici přepětím a vzniku 
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germaniových nanoklastrů, které mohou být stabilizovány vhodným potenciálem aplikovaným 
po několik hodin. [41] 
Elektrochemickou depozicí lze také deponovat i jiné kovy, jako například hliník z C4H8O [42; 
43]. 
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3. Shrnutí a cíle dizertace 
Dle uvedeného teoretického úvodu lze usoudit, že oblast elektrochemické depozice se ubírá 
směrem nových materiálů použitelných pro zápornou elektrodu lithno-iontových akumulátorů 
[4; 9; 11; 33; 39; 44-46]. Pro vytvoření vhodné vrstvy jsou používány například metody 
„Ballistic Hot Electron Injection“ [40], „Chemical Vapor Deposition“ [34] a depozice 
z iontových kapalin [11; 24; 36; 41; 47]. Pro sledování a vyhodnocování hmotnosti nanesené 
vrstvy se využívá metoda EQCM [48]. Popsání elektrochemické depozice řady prvků 
periodické tabulky je tak dalším článkem zapadajícím do výzkumu metod pro tvorbu vrstev 
mající specifické elektrochemické vlastnosti, vhodné pro využití v lithno-iontových 
akumulátorech. Pro naplnění uvedeného požadavku jsou vhodné prvky 14. skupiny periodické 
tabulky prvků, tzv. tetrely. Z důvodu vytvoření polykrystalických porézních vrstev olova, 
křemíku, cínu a germania byly zvoleny chloridy těchto kovů, rozpuštěné v aprotickém 
rozpouštědle s přídavkem vhodné lithné soli pro dosažení potřebné vodivosti elektrolytu. 
Pro ověření možnosti depozice a vlastností nanesené vrstvy zahrnovaly ve většině případů 
pracovní postupy následující etapy:  
a) Příprava vrstev elektrolýzou halogenidů nebo jiných bezvodých solí v aprotických 
elektrolytech. Očekávaná proudová hustota 1 až 200 mA/cm2 
b) Charakterizace morfologie opticky a dostupnými mikroskopickými technikami. 
c) Analýza pomocí XRD difrakce a prvkové analýzy. 
d) Orientační ověření pochodů v dvouelektrodové nádobce s použitím lithia 
e) Sestrojení testovací elektrochemické cely 
f) Cyklická voltametrie v cele včetně vyhodnocení množství vstupujícího alkalického 
kovu 
g) Potvrzení difuzního řízení procesu pomocí impedanční spektroskopie 
Některé z uvedených kroků bylo podle dosažených výsledků třeba upravit nebo vypustit. 
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4. Experimentální část 
Podstatou záměru je studium elektrochemické depozice prvků IV skupiny periodického 
systému, a to z bezvodých sloučenin jako jsou halogenidy nebo organokovové sloučeniny, 
rozpuštěné v bezvodých aprotických rozpouštědlech. Depozice má být vedena za podmínek, 
kdy vznikají zrnité nebo krystalické vrstvy. Po jejich morfologické identifikaci bude následovat 
jejich testování, jakožto elektrodových materiálů pro záporné elektrody (anody) lithno – 
iontových článků. 
4.1 Použité chemikálie 
Jako zdroj studovaných prvků byly použity SiCl4, GeCl4, SnCl4 a PbCl2. Kvůli nedostatečné 
rozpustnosti SnCl4 ve zvoleném rozpouštědle byl jako zdroj cínu použita také organokovová 
sloučenina bis(tri-n-butylcín)oxid, známá pod komerčním názvem lastanox a dříve používaná 
jako prostředek proti plísním ve stavebnictví. S výjimkou chloridu olovnatého, což je pevná 
látka, byly všechny tyto látky dávkovány volumetricky. 
Pro zvýšení vodivosti se do elektrolytů přidávaly další látky, jako například chlorid 
tetramethylamonium. 
Použié chemikálie byly dodány společností Sigma – Aldrich, kovy společností Kovohutě 
Příbram. Drobná příměs cizího kovu může ovlivnit výslednou morfologii depozitu. 
Z uvedeného důvodu byly použity chemikálie a kovy o čistotě vyšší než 99%.  
4.2 Použité pracovní postupy 
4.2.1 Elektrodepozice 
Elektrodepozice se prováděla z roztoku chloridu tetramethylamonného ve zvoleném 
rozpouštědle, do něhož byl přidán chlorid nebo organocíničité činidlo. Pro depozici cínu nebo 
olova byla jako protielektroda použita elektroda z téhož kovu. V případě depozice křemíku a 
germania byla použita elektroda ve tvaru grafitové tyčinky. Pro elektrodepozici sloužila malá 
kádinka a celek byl ještě uzavřen fólií parafilmu. 
Vzhledem k těkavosti, dráždivosti a možné korozi okolních předmětů byla elektrodepozice 
prováděna v rukavicovém pytli Aldrich® AtmosBag. Vyrobené elektrody byly v inertní 
atmosféře rukavicového boxu vloženy do plastového obalu a zavařeny. Inertní atmosféra byla 
zajištěna přivedením suchého dusíku. 
Komerční rukavicové boxy nebylo možno použít vzhledem ke korozivitě par chloridů a k 
možnému znečištění stěn boxů oxidy, vznikajícími hydrolýzou par chloridů se zbytkovou 
vlhkostí. 
4.2.2 Substráty pro elektrodepozici 
Jako substrát pro depozici byl použit měděný pásek. Před použitím byl očištěn mechanicky a 
odmaštěn ethylalkoholem. Před vlastní depozicí byla soustava obou elektrod připojena ke zdroji 
Vytváření tenkých vrstev elektrochemickými metodami 
 
10 
napětí opačné polarity, tj. kladný pól na měděný substrát a působením proudu 2 – 5 mA po 
několik minut byl povrch zbaven povrchových oxidů. Bezprostředně potom byla polarita zdroje 
obrácena tak, že na měděný substrát byl připojen záporný pól zdroje a prováděna depozice. 
Pracovní proud při depozici byl zvolen v rozsahu 5 až 25 mA po dobu přibližně ¼ až ½ hodiny.  
4.2.3 Přístroje pro identifikaci deponovaných látek 
Vytvořené vrstvy byly zkoumány morfologicky jednak vizuálně, jednak optickou mikroskopií 
s použitím mikroskopu a rovněž elektronovým rastrovacím mikroskopem. Při tom byla obvykle 
prováděna prvková analýza pomocí adaptéru EDX ve zmíněném mikroskopu. 
4.2.4 Měření elektrochemických vlastností 
Pro měření elektrochemických vlastností byla vytvořena kotoučová elektroda o průměru 18 mm 
opatřená vývodem pro přívod proudu při depozici. Tento vývod byl po depozici odstraněn. K 
měření elektrochemických vlastností sloužila celokovová elektrochemická nádobka EL-CELL 
(Obr. 1) zobrazená na ilustraci převzaté z dokumentace k výrobku. Cyklická voltametrie a 
impedanční spektroskopie byly měřeny v nádobce obsahující tři elektrody (zkoumanou 
elektrodu, lithiovou protielektrodu a referenční elektrodu) v elektrolytu o složení 1M LiClO4 v 
prop Pro sledování a vyhodnocování nanesené vrstvy se jeví jako nejvhodnější metoda EQCM 
[48]. ylenkarbonátu. Nastavení měření probíhalo na potenciostatu Bio-Logic, který je rovněž 
vybavený programovými prostředky pro analýzu výsledků (software EC-Lab).  
4.3 Měřící pracoviště 
Vzhledem k vzlínání plynů z chloridů a potřeby bezvodého prostředí bylo pro měření vytvořeno 
pracoviště s inertními plyny. Základem měřícího systému je rukavicový pytel, který byl doplněn 
o vstupy pro plyny, zdroj napětí a proudu a připojení k EQCM. Uvnitř pytle byl umístěn 
tříelektrodový měřící systém. Vzorky vkládané do inertní atmosféry byly zbaveny vlhkosti 
vysušením. Výstupní vzorky byly zataveny a následně analyzovány mikroskopicky a dalšími 
metodami. Celý uvedený systém nahrazuje komerčně dostupný přístroj tzv. dry box, který 
nemohl být použit vzhledem k uvolňování velmi agresivních plynů.  
V této práci byly použity rukavicové pytle Aldrich® AtmosBag. 
Pro simulaci elektrochemického dvouelektrodového článku byla využita cela El-CELL (Obr. 
1). Tato cela umožňuje měření sestavené z pracovní elektrody, separátoru, protielektrody a 
elektrolytu.  
 
Obr. 1 Elektrochemická cela EL-CELL [49] 
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Pro uvedenou elektrochemickou celu musely být vytvořeny speciální elektrody adekvátních 
rozměrů (kruh o průměru 18mm). V první fázi byla na měděnou elektrodu s vývodem nanesena 
požadovaná vrstva a následně došlo k odstranění připojení a uložení do cely.  
4.4 Depozice křemíku 
4.4.1 Záměr depozice křemíku 
Původním záměrem bylo vytvořit porézní vrstvu vhodnou jako zápornou elektrodu do 
lithiových baterií. Tato myšlenka vychází z prací, které pro podobný účel navrhují použít 
systémy s nanočásticemi schopnými vyrovnávat objemové změny při interkalaci lithia.  
4.4.2 Depozice křemíku bez ochranné atmosféry 
Pro měření byl použit roztok SiCl4 a (C2H5)4NBF4 rozpuštěný v EC-DMC. K vytvoření 
homogenního roztoku byla použita magnetická míchačka. Ze zdroje napětí bylo odebíráno 30 V 
a připojeno záporným pólem na měděnou elektrodu a kladným pólem na platinovou elektrodu. 
Proud procházející sestaveným obvodem byl měřen za pomoci připojeného multimetru. 
  
Obr. 2 Mikrofotografie vrstvy křemíku deponovaného z SiCl4 v roztoku 1M LiClO4 v PC (zvětšení 20x) 
Na mikrofotografii (Obr. 2) lze pozorovat nanesenou vrstvu křemíku ve formě stříbrného 
povlaku pod vrstvou gelu, který se vytvořil při použití organického rozpouštědla – 
propylenkarbonátu. Tento jev je znám z oblasti lithiových baterií. Nehomogenní vrstvy 
rozptýlená po celém povrchu obsahuje lokálně prorůstající ostrůvky křemíku.  
Pro porovnání byl u druhého vzorku použit rozdílný elektrolyt obsahující (C2H5)4NBF4 a 
EC:DMC (v poměru 1:1).  
  
Obr. 3 Mikrofotografie vrstvy křemíku deponované z SiCl4 v roztoku 0,5M (C2H5)4NBF4 v EC:DMC 
(zvětšení 15x) 
2,27
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Přítomnost soli (C2H5)4NBF4 nahrazující LiClO4 z předchozího měření rapidně navýšila 
vodivost roztoku. Pro další měření byl změněn druh substrátu z měděného na odleptaný niklový 
plech, který má lepší schopnost implementace Si iontů na povrch substrátu. 
 
Obr. 4 Mikrofotografie nadeponované vrstvy křemíku na nikl z SiCl4 v roztoku 0,5M (C2H5)4NBF4 
v EC:DMC (zvětšení 15x) 
V tomto experimentu došlo k viditelnému nanesení Si vrstvy na niklový substrát, avšak je zde 
patrná mírná oxidace (tmavnutí povrchu), což je způsobeno přítomností vzdušné vlhkosti. 
Oproti předchozímu vzorku je však patrná absence gelové vrstvy.  
Pro zjištění účinku SiCl4 byla zvolena metoda cyklické voltametrie, a to ve dvou roztocích. 
Chlorid byl přidán pouze do druhého vzorku. Graf CV u samotného elektrolytu nevykazuje 
téměř žádnou elektrochemickou aktivitu – žádné peaky značící nárůst proudu a tím vznikající 
elektrochemickou reakci, odpovídající teoretickým poznatkům. Avšak přidáním vodivé složky 
(SiCl4) dochází k elektrochemickým reakcím při potenciálech -0,8 V a 0,14 V na grafech CV. 
Při potenciálu -2,2 V se vytváří vrstva Si nebo SiO2 na niklovém substrátu, přičemž tato vrstva 
se odbourává při elektrochemických reakcích probíhajících při potenciálech – 0,9 V a +0,4 V. 
4.4.3 Depozice křemíku v inertní atmosféře 
Pro další nanášení tenkých vrstev křemíku byl použit rukavicový pytel, do kterého byla 
napuštěna inertní atmosféra dusíku. Dusík byl napouštěn přes silikagel pro odstranění stop 
vody. Tato dehydratující směs byla spolu s NaHCO3 a molekulovým sítem vložena také přímo 
do pytle. Všechny tyto úkony měly za účel vytvořit co nejlepší atmosféru pro měření. Jako 
elektrody byly použity materiály Cu pro pracovní elektrodu, Pt pro referenční elektrodu a C pro 
protielektrodu. Z elektrolytů bylo využito roztoku SiCl4 s (C2H5)4NBF4, LiPF6 nebo LiClO4 
všechny rozpuštěny v EC-DMC (1:1). K vytvoření homogenního roztoku byla použita 
magnetická míchačka. Pro zdroj napětí byl použit systém BioLogic. 
Při tomto pokusu byla vodivost elektrolytu udržována inertní tetraamonnou solí, která se 
neúčastní interkalačních reakcí. V následujícím vzorku byla provedena depozice z roztoku SiCl4 
v (C2H5)4NBF4 v EC:DMC. 
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Obr. 5 Mikrofotografie nanesené vrstvy křemíku na mědi (zvětšení 20x) [50] 
Deponováním z výše uvedeného roztoku došlo k vytvoření rovnoměrné vrstvy.  
4.4.4 RTG difrakční analýza nanesených vrstev křemíku 
Pro zjištění chemických vlastností nanesené vrstvy na elektrodu byla zvolena metoda RTG 
difrakční analýzy. Hlavním účelem této metody bylo zjistit, zdali nanesená vrstva obsahuje 
křemík. Aby nedošlo ke kontaminaci vzorků vzdušnou vlhkostí, byly vzorky před vyjmutím 
z rukavicového boxu uzavřeny do vzduchotěsných sáčků a ihned zataveny.  
Ve vzorcích byla identifikována měď, která je materiálem tvořícím elektrodu. Při analýze 
křemíku bylo zjištěno, že se jedná spíše o jeho oxidy, a to v mnohých formách. Poměr čistého 
křemíku k oxidům je 95% SiO2 k 5% Si. Příčinou vzniku oxidických sloučenin může být reakce 
vznikajícího křemíku s molekulami organických karbonátů.  
4.4.5 Dílčí závěr depozice křemíku 
Všechny experimenty ukázaly, že křemík se elektrochemicky vyloučit lze, avšak v kvalitě, která 
neumožňuje další elektrochemickou studii. Vzhledem k vysoké reaktivitě elementárního 
křemíku ve stadiu zárodků krystalů nelze vyloučit, že na jejich povrchu se redukcí karbonátů 
vytváří vrstva tyto částice pasivující. Zároveň tyto produkty brání vytvoření souvislejší adhezní 
vrstvy. Tyto experimenty proto navrhuji zopakovat s použitím jiného rozpouštědla obsahujícího 
sloučeniny chloru nebo fluoru.  
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4.5 Depozice olova 
4.5.1 Záměr depozice olova 
Na základě obecných chemických poznatků vyplývá, že ze všech čtyř prvků skupiny IV bude 
elektrodepozice olova nejvhodnější pro ověření různých aspektů metody přípravy a použití 
vytvořených materiálů pro katody lithno-iontových akumulátorů. Jako výchozí látka pro 
elektrodepozici olova byl vybrán chlorid olovnatý (PbCl2). Tato látka je ve vodě téměř 
nerozpustná, v některých aprotických rozpouštědlech s vysokou polaritou a tím i vysokou 
permitivitou je rozpustná dobře. Prvním úkolem proto byl výběr vhodného rozpouštědla. Pokud 
v průběhu depozice došlo k vytvoření vrstev málo lpících částic, byly tyto vrstvy mechanicky 
odstraněny.  
4.5.2 Výběr rozpouštědla z hlediska morfologie depozitu 
Jako rozpouštědla PbCl2 byl použit dimetoxyethan, ethylenglykolbytuether, 1.4 dioxan, 
dimethylsulfoxid, sulfolan a dimethylformamid. U dimethoxyetanu, ethylenglykolbytuetheru a 
1.4 dioxanu nedošlo k rozpuštění, naopak jako nejlepší rozpouštědla se ukázala 
dimethylsulfoxid a dimethylformamid. V sulfolanu došlo pouze k částečnému rozpuštění.  
Při depozici olova z různých roztoků byla nejčastěji použita měděná záporná elektroda jako 
základ a dvě olověné protielektrody, zapojené ke kladnému pólu zdroje. Před započetím 
nanášení vrstev byly měděné elektrody očištěny v 20% kyselině dusičné a následně opláchnuty 
v isopropylalkoholu a deionizované vodě.  
U prvního vzorku bylo deponováno olovo na niklovou elektrodu, jako protielektroda byl použit 
uhlík a referenční elektroda z platiny. Elektrolyt se skládal z 5 g PbCl2 v 0,1M 
tetramethylamonium chloridu (C4H12NCl) v dimethoxyethanu (C4H10O2). Napětí bylo nastaveno 
na 3,6 V po dobu 2 h. Během depozice nedošlo k vytvoření viditelné vrstvy.  
Jako druhé rozpouštědlo byl zvolen ethylenglykolbutylether. Depozice probíhala na měděnou 
elektrodu se dvěma olověnými protielektrodami. Elektrolyt obsahoval 0,68 g PbCl2 v 0,8 g LiCl 
s 25 ml CH3(CH2)3OCH2CH2OH. U tohoto měření došlo k poklesu proudu z počátečních 14 mA 
při 4 V k 4 mA při 10 V po 30 minutách depozice. 
Pro měření depozice olova z dimethylsulfoxidu (DMSO) bylo vytvořena měřící sestava složená 
z měděné pracovní elektrody, dvou olověných protielektrod a roztoku obsahující 0,9 g PbCl2 a 
1 g LiCl v e 30 ml DMSO. Měření probíhalo při napětí 30 V a proudu 30 mA po dobu 30 minut. 
Z důvodu nízkého průtoku proudu, bylo nutno navýšit přiložené napětí až na výše zmíněnou 
hodnotu. 
Za uvedených podmínek vznikla nepravidelná vrstva, která byla na okrajích elektrody silnější, 
což je známý jev i u galvanotechnických metod a je popisován zvýšenou intenzitou proudové 
hustoty na hranách. 
Depozice olova z dimethylformamidu (DMF) bylo zvoleno stejné složení elektrod jako u 
předchozího vzorku. Elektrolyt obsahoval 0,9 g PbCl2, 1 g LiCl a 30 ml DMF. Napětí bylo 
nastaveno na 1,3 V, proud dosahoval hodnot 30 mA při době depozice 30 minut. Nadeponovaná 
vrstvy vykazuje rychlejší růst deponované vrstvy na hranách substrátu. 
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Nadeponovaná vrstva vykazuje velmi rovnoměrný a odolný povrch. Setřením vrchní tenké 
vrstvy došlo k odhalení jemné spodní vrstvy bez větších částic a prasklin.  
Z uvedených vzorků nanesených vrstev vyplývá, že tato methoda depozice se jeví jako poměrně 
perspektivní. 
4.5.3 Interkalace a extrakce lithia z vrstvy olova 
Pro zjištění elektrochemických vlastností nanesené vrstvy olova byla využita metoda cyklické 
voltametrie s rychlostí 0,5 mV/s. Interkalační jevy byly ověřeny v roztoku 1M LiClO4 
v EC:DMC (1:1) s využitím lihiové protielektrody. Cyklická voltametrie zobrazila patrný 
náznak oxidace lithia vyloučeného do olova v první polovině cyklu, kdy se potenciál posouvá 
k negativním hodnotám. 
 
Obr. 6 Mikrofotografie nanesené vrstvy olova z PbCl2 v C4H12NCl s LiCl v DMF z elektronového 
mikroskopu 
Na Obr. 6 lze sledovat mikroporézní charakterizace nanočástic olova. Tato mikroporozita částic 
je znákem toho, že materiály připravené uvedeným postupem mohou být vhodné pro interkalaci 
lithia.  
Prvková analýza následne poukázala na obsah olova a na přítomnost inkluzí složek elektrolytu 
v nadeponované vrstvě. Olovo bylo rozloženo po celém povrchu. 
Další vzorek byl deponován z roztoku 0,9 g PbCl2, 1 g LiCl a 30 ml dimethylformamidu, který 
se osvědčil v předchozích pokusech. Záporná měděná elektroda byla očištěna ve 20% kyselině 
dusičné. Po pětiminutovém čištění opačným potenciálem došlo k depozici při napětí 1,3 V a 
proudu 30 mA po dobu 30 minut. V zapojení byly použity 2 kladné olověné elektrody a jedna 
záporná měděná. Výsledná vrstva byla cyklována rychlostí 0,5 mV/s v roztoku 0,1M NaClO4 
v DMF. 
I u elektrolytu NaClO4 byl nalezen náznak interkalace sodíku. To potvrzuje známý postup 
výroby tetraethylolova rozkladem intermetalické slitiny Na a Pb.  
  4 + 4	
 → 	
 + 3 + 4        (1) 
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Obecně lze tedy konstatovat, že při složení 0,1M LiCl, 0,2M PbCl2 v DMF je možno deponovat 
stabilní vrstvy. Parametry depozice jsou 1,5 V a 35 mA po dobu 30 minut. Elektrody musí být 
pro lepší přilnavost očištěné v 20% kyselině dusičné a před depozicí je třeba na 5 minut změnit 
polaritu potenciálů. Pro stabilní vrstvu z obou stran je vhodné použít dvě olověné elektrody, 
každou z jedné strany. 
4.5.3.1 Interkalace sodíku v poločlánku s protielektrodou Na 
Vytváření vrstev olova probíhalo na měděné fólii, která byla očištěna v 20% HNO3 a v 
elektrolytu po dobu 5 minut polarizována v opačném směru (měděná elektroda byla připojena 
na kladný pól). Protielektrody tvořily dvě olověné elektrody přiložené z obou stran. Elektrolyt 
byl složen z 0,2M PbCl2 v 0,1M LiCl v DMF.  
Vlastní pokovování probíhalo při hodnotě proudu 30 mA po dobu 30 minut, při napětí 1,5 V. 
 
Obr. 7 Mikrofotografie vrstvy olova deponované z PbCl2 v roztoku LiCl a DMF (zvětšení 13,4x a 20x) 
Elektrody připravené výše uvedeným způsobem byly použity pro interkalaci lithných a 
sodíkových iontů.  
Pro interkalaci sodných iontů byl testován poločlánek obsahující pracovní elektrodu z mědi 
s nanesenou vrstvou olova. Jako protielektroda byl použit sodík. Cyklická voltametrie probíhala 
v roztoku 0,2M NaClO4 v PC rychlostí 0,5 mV/s. Výsledky, však ukázaly, že interkalace sodíku 
do olova není nikterak výrazná.  
4.5.4 Experiment v modelové cele EL-CELL 
Abychom dosáhli lepšího průběhu interkalačních reakcí, byla pro další měření zvolena 
modelová cela EL-CELL. V této cele dochází k lepšímu rozložení proudu a napětí mezi 
pracovní elektrodou a protielektrodou. Tato cela je celokovová (s výjimkou izolačních vložek 
mezi tělem a víkem pro protielektrodu) s plochou aktivní části elektrody 2,5 cm2 a svým 
uspořádáním zajišťuje lepší průběh interkalačních reakcí.  
Vzhledem ke specifickým rozměrům kruhové elektrody, bylo nutné vytvořit terč patřičného 
průměru s nadeponovanou vrstvou olova o celkové hmotnosti 10 mg. Protože v cele je v 
činnosti pouze jedna strana elektrody, je hmotnost aktivní hmoty účastnící se nabíjení a vybíjení 
5 mg. Jako protielektroda byla použit LiCoO2, který se běžně používá v lithno-iontových 
článcích.  
K vyhodnocení byl použit anodický peak cyklické voltametrie. Jeho vlastnosti shrnuje Tab. 1, v 
níž je uvedena výška peaku, jeho plocha získaná integrací a z ní vypočtený poměr mezi 
hmotností přijatého lithia a hmotností vrstvy olova. Tento poměr se v průběhu cyklování 
zvyšuje a přibližuje se jedničce, nebo tuto hodnotu mírně překračuje. V zásadě tedy platí, že 
interkalací přijímá vrstva olova 0,5 atomu lithia, přibližně na 1 atom kovu. Tyto vlastnosti 
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voltametrického peaku jsou dokladem vratné interkalace a deinterkalace lithia do vytvořené 
vrstvy olova. 
Tab. 1 Poměr mezi hmotností přijatého lithia a hmotností vrstvy Pb 
Cyklus Ip,a [mA] Qp,a [mC] mLi [g] Li/Pb (atomy) 
1 0,482 964 9,99·10-5 0,40 
2 0,605 1210 1,26·10-4 0,51 
3 0,658 1320 1,37·10-4 0,55 
4 0,700 1400 1,45·10-4 0,59 
5 0,722 1440 1,50·10-4 0,60 
Interkalační charakter chování elektrochemicky vytvářené vrstvy lze tedy považovat za 
prokázaný, a to s poměrem 0,5 atomu Li na přibližně 1 atom Pb ve vrstvě. 
4.5.5 Dílčí závěr depozice olova 
Z výše popsaných pokusů lze učinit tyto závěry: 
a) Vrstva olova připravená elektrodepozicí z organických aprotických elektrolytů je 
vysoce porézní. Tato vrstva vzniká na dobře lpícím a homogenním povlaku, který se 
vytváří v počátcích depozice.  
b) Porozita takto připraveného kovu je optimální pro použití jako interkalační olověná 
elektroda, jelikož může bez poškození absorbovat objemové změny vzniklé v procesu 
interkalace.  
c) V průběhu cyklování se schopnost absorpce elektrodového materiálu postupně zvyšuje, 
až k hodnotám atomárního poměru 0,5 Li / 1 Pb. 
d) Experimenty s depozicí olova prokázaly správnost zvolené metody pro přípravu 
elektrod. 
e) Interkalace sodíku do deponované vrstvy olova je menší než interkalace lithia.  
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4.6 Depozice cínu 
4.6.1 Záměr depozice cínu 
Podobně jako při vylučování olova, byl proveden pokus s použitím chloridu cíničitého (SnCl4) 
jako zdroje sloučenin cínu. Po nepříliš zdařených pokusech byl chlorid cíničitý jako zdroj cínu 
nahrazen di(tributyltin)oxidem, známým pod obchodním názvem lastanox. Tato látka je 
komerčně dostupná. 
Elementární cín tvoří nejméně dvě krystalové modifikace, a to šedý cín‚ označovaný jako α-Sn 
mající strukturu obdobnou křemíku a kovový cín známý z obvyklých technických aplikací. 
Kovový cín může při teplotách pod -10°C samovolně přecházet na modifikaci α-Sn. Tento 
proces je znám v uměleckých sbírkách jako cínový mor. 
4.6.2 Depozice cínu s využitím EQCM 
Pro zjištění nárůstu hmotnosti při elektrodepozici bylo využito přístroje EQCM 
(Electrochemical Quartz Crystal Microbalance). Výhodou tohoto přístroje je vysoká citlivost i 
v oblastech měření tenkých vrstev. Krystal s frekvencí 5 MHz má citlivost 56,6 Hz·µg-1·cm2 a je 
s ním možné zaznamenávat změny frekvence menší než je 1 Hz. [51-53] 
U vzorku byla použita hlavice EQCM jako pracovní elektroda a cín pro protielektrodu a 
referenční elektrodu. Elektrolyt obsahoval 4 ml SnCl4 v 1,37 g NH4F s 2 ml CH3OH v 74 ml 
C4H6O3. Napětí mezi pracovní a referenční elektrodou dosahovalo hodnot 4 V.  
 
Obr. 8 Průběh proudu při depozici cínu z SnCl4 v roztoku NH4F a CH3OH (modrá křivka) a hmotnosti 
nadeponované vrstvy (červená křivka) v závislosti na čase 
Z Obr. 8 je patrná závislost proudu na stoupající hmotnosti nanesené vrstvy. V průběhu 
depozice došlo k vyloučení 15 µg vrstvy.  
4.6.3 Sestrojení elektrochemické cely 
Pro simulaci elektrochemického článku byla i u cínu vytvořena cela EL-CELL. Depozice 
probíhala z části (20 ml) elektrolytu celkově obsahujícího 1 g LiCl s 1,5 g TEACl a 50 ml DMF. 
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V rukavicovém boxu byly do tohoto elektrolytu přidány 1,3 ml SnCl4. Na laboratorním zdroji 
byly nastaveny parametry 2 V, 30 mA a 30 minut. 
Uvedenými parametry se podařilo vytvořit velmi homogenní vrstvu cínu. Mikrofotografie této 
vrstvy (Obr. 9) odhalují patrné malé částečky a porozitu vrstvy.  
  
Obr. 9 Mikrofotografie nadeponované vrstvy cínu z SnCl4 v roztoku LiCl, TEACl a DMF pro 
elektrochemickou celu (zvětšení 20x) 
4.6.4 Dílčí závěr depozice cínu 
Z uvedených měření je patrné, že jak z chloridu cíničitého, tak z lastanoxu lze vytvořit vrstvu 
cínu. Kapacita této vrstvy v průběhu cyklování výrazně klesá. Z tohoto důvodu se upustilo od 
výpočtu náboje integrací.   
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4.7 Depozice germania 
4.7.1 Záměr depozice germania 
Po depozici křemíku, olova a cínu bylo přistoupeno k depozici germania, které má obdobné 
vlastnosti. Uvedený prvek byl zkoumán pro doplnění pohledu na vlastnosti prvků čtvrté skupiny 
periodického systému. Záměrem měření bylo ověřit možnost jeho elektrodepozice z GeCl4 
v aprotickém prostředí a možnost interkalace lithia do takto vzniklých vrstev.  
4.7.2 Depozice vrstvy germania 
Depozice opět probíhala v rukavicovém pytli v dusíkové atmosféře. Z důvodu čištění pracovní 
elektrody bylo na začátku měření změněno nastavení potenciálů po dobu 5 minut, při napětí 
5,4 V a proudu 100 mA. Elektroda určená pro depozici byla při tomto čištění zapojena na 
kladném potenciálu. Pro zápornou i kladnou elektrodu byla použita měděná destička. Složení 
elektrolytu bylo 0,5 ml GeCl4 v 0,5M LiCl v DMF. Vlastní depozice probíhala při napětí 8,5 V, 
proudu 100 mA po dobu 30 minut.  
Při depozici germania došlo k žlutému zabarvení použitého elektrolytu, což bylo pravděpodobně 
způsobeno vznikem komplexního iontu GeCl62..  
 
Obr. 10 Mikrofotografie nadeponované vrstvy germania z GeCl4 v roztoku LiCl s DMF (zvětšení 20x) 
Uvedený snímek znázornňuje nanesenou vrstvu germania na mědi. Po vyloučení vrstvy byla 
vrstva zkoumána pomoci optického mikroskopu (viz Obr. 10). Zde je patrné, že vrstva je 
nadeponována rovnoměrně po celém povrchu s patrnými malými krystalky.  
4.7.3 Měření v elektrochemické cele 
Pro finální změření vlastností vrstvy germania bylo zvoleno měření v kovové elektrochemické 
cele. Jako pracovní elektroda byla použita měď, která byla zastřihnuta do kruhové plochy 
s průměrem 18 mm. Pro umožnění připojení zdroje byla část mědi ponechána jako vývod. Tato 
část byla následně po depozici před vložením do cely odstřihnuta. Elektrolyt pro depozici byl 
použit 0,5M LiCl v DMF s přidáním 0,5 ml GeCl4. Depozice probíhala při napětí 1,5 V a 
proudu 30 mA v čase 30 minut. Vzhledem k tomu, že nanesená vrstva byla tenká, bylo přidáno 
0,5 ml GeCl4 znovu a depozice opakována se stejnými parametry.  
Nanesená vrstva byla upravena do elektrochemické cely a přidáním LiCoO2 protielektrody 
s použitím elektrolytu 140 µl 1M LiPF6 v EC:DMC (1:1). 
Z uvedeného měření je dobře patrná vlna oxidace lithia ve vrstvě germania a méně výrazná 
dvouvlna v oblasti redukce. Parametry výpočtů z anodické vlny jsou uvedeny v Tab. 2. 
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Hmotnost aktivního materiálu vrstvy germania byla 18,1 mg, vzhledem k hmotnosti aktivní 
protielektrody LiCoO2 – 8,6 mg. Z anodického proudu a rychlosti skenování byl vypočten 
náboj, který byl následně přes molaritu a počet molů germania na aktivní straně elektrody 
přepočten na výsledný poměr atomů lithia a germania. Z výsledků výpočtů (Tab. 2) vyplývá, že 
poměr mezi počtem atomů lithia a germania se blíží hodnotě 0,015.  
Tab. 2 Poměr mezi počtem atomů lithia a germánia 
Cyklus Ia [mA·V] 
Q 
[mC] mol Li/Ge 
1 0,026648 5,32960 5,77904·10-6 5,067·10-3 
2 0,097418 19,48366 1,42247·10-5 12,471·10-3 
3 0,107234 21,4468 1,41625·10-5 12,417·10-3 
4 0,109354 21,8708 1,67337·10-5 14,671·10-3 
5 0,111779 22,3558 1,64641·10-5 14,435·10-3 
6 0,121623 24,3246 1,69722·10-5 14,880·10-3 
Pro podrobnější prozkoumání depozice, byla měřena impedanční spektroskopie pro dva 
potenciály anodické křivky.  
Uvedená vrstva byla následně zkoumána elektronovým mikroskopem (Obr. 11).  
 
Obr. 11 Mikrofotografie nadeponované vrstvy germania z GeCl4 v roztoku LiCl a DMF 
Na snímcích se nadeponovaná vrstva jeví jako velmi vláknitá. Uvedená morfologie je patrná u 
snímků s nižším urychlovacím napětím (5 keV). 
4.7.4 Dílčí závěr depozice germania 
Voltametrická měření ukázala v průběhu cyklování velkou stálost vrstvy germania v roztoku 
lithných solí. Poměr množství lithia a germania při interkalaci je v rozsahu hodnot 0,010 až 
0,015. Poměr je zřejmě způsoben rozměrem a vyšší tuhostí krystalové mřížky germania. Mimo 
poměr Li/Pb, vykazuje germanium podobné vlastnosti jako olovo (např. cyklovatelnost). 
Kvalita vytvořených vrstev byla ze všech čtyř prvků nejlepší.   
Vytváření tenkých vrstev elektrochemickými metodami 
 
22 
 
 
5. Závěr 
Podstatou této dizertační práce byla tvorba vrstev prvků čtvrtého sloupce periodického systému. 
Uvedené vrstvy byly deponovány pomocí elektrolýzy roztoků v bezvodých rozpouštědlech, 
obsahujících inertní vodivostní sůl a chloridy. Základní myšlenkou bylo připravit tyto prvky 
v strukturované nebo porézní formě, schopné pojmout lithné ionty, elektrochemickou 
interkalací tak, aby nedocházelo k makroskopickým změnám materiálu elektrody. Pro přípravu 
uvedených struktur byly navrženy postupy založené na elektrodepozici z organických 
aprotických rozpouštědel. Prvky křemík a germanium nelze vytvořit z vodných roztoků, proto 
bylo využito uzavřeného systému s inertní atmosférou – rukavicového boxu (AtmosBag).  
Jako nejvhodnější elektrolyt se osvědčil dimethylformamid (DMF) s obsahem tetraalkylamonné 
inertní vodivostní soli. V první fázi depozice obvykle vznikala poměrně homogenní, 
jemnozrnná, na substrátu dostatečně lpící vrstva. Na tomto základu následně vznikala vrstva 
mikrokrystalických až prachových částic. Podobný jev je znám i ve vodných roztocích při 
depozici olova za podobných podmínek a nazývá se „strom Saturnův“. Ochota tvořit vrstvy 
elektrodepozicí roste v řadě Si → Ge, Sn →  Pb. 
Pro ověření metodiky bylo proto použito modelových systémů obsahujících cín a olovo. V první 
fázi výzkum probíhal elektrolýzou halogenidů, a následně byla morfologie charakterizována 
mikroskopickými technikami. Vytvořené homogenní vrstvy byly analyzovány pomocí XRD 
difrakce, metodou EDX v elektronovém mikroskopu a prvkovou analýzou. Dalším krokem bylo 
ověření pochodů v dvouelektrodové nádobce s použitím lithia a sestrojení testovací 
elektrochemické cely. Závěrečná měření spočívala v analýze nadeponovaných vrstev metodou 
cyklické voltametrie v elektrochemické cele. Při tomto měření bylo vyhodnoceno množství 
vstupujícího alkalického kovu do nadeponované vrstvy a pomocí metody impedanční 
spektroskopie byl potvrzen difuzní charakter procesu. Jako zvlášť výhodné se jevilo měření 
interkalace lithia v kovové elektrochemické cele EL-CELL, která zaručuje příznivé rozložení 
proudu a tím poskytuje reprodukovatelné výsledky umožňující matematickou analýzu procesu. 
V případě vrstev olova a germania byl zjištěn kvantitativní vztah mezi počtem atomů lithia a 
počtem atomů prvku nadeponované vrstvy. V případě vrstev olova se tento poměr přibližuje 
vztahu 0,5 Li na 1 Pb ve vrstvě. 
Nízkou kvalitu vrstev křemíku připraveného elektrodepozicí lze přičíst mimořádné reaktivně 
tohoto prvku, která má pravděpodobně za následek redukci použitých karbonátových 
rozpouštědel na nerozpustné filmy. Tyto reakce jsou známy z použití karbonátů s kovovou 
zápornou lithiovou elektrodou v sekundárních článcích a je velmi pravděpodobné, že jejich 
tvorba zabraňuje vzniku kvalitního depozitu křemíku. Řešením může být použití rozpouštědel, 
které neobsahují karboxylovou skupinu. Použití rukavicového pytle naplněného dusíkem se 
ukázalo pro realizaci experimentů jako nezbytné. 
Při výběru rozpouštědla pro depozici olova se nejvíce osvědčil dimethylformamid. 
Z nanesených vrstev lze vyčíst vysokou poréznost, což je optimální vlastnost pro použití u 
interkalačních elektrod. V průběhu cyklování se schopnost interkalace elektrodového materiálu 
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postupně zvyšuje, až se poměr atomů lithia na atomy olova přibližuje jedné polovině. 
Experimenty s depozicí tohoto kovu prokázaly správnost zvolené metody pro přípravu elektrod.  
V případě vrstev z cínu je patrné, že lze vytvořit homogenní vrstvu, nejlépe s využitím 
organocíničité sloučeniny lastanoxu, její kapacita však v průběhu cyklování výrazně klesá. 
V případě cínu bude třeba provést fázovou analýzu vzniklých vrstev a jejich změny při 
cyklování.  
U germania ukázala voltametrická měření velkou odolnost vrstvy v roztoku lithných solí. 
V případě náboje vrstev se germanium přibližuje hodnotě dva atomy lithia na jeden atom 
germania, což je zřejmě způsobeno rozměrem a strukturou krystalové mřížky tohoto prvku. 
V tomto ohledu lze najít podobnost mezi germaniem a olovem.  
Technikou uvedenou v této práci lze připravit vrstvy, které jsou schopny pracovat jako anody 
v lithno-iontových akumulátorech, a to i v případě, kdy kovová složka obsahuje velké množství 
lithných iontů, zvětšujících jejich objem. Koncentrace lithia přijatého těmito elektrodami 
odpovídá zhruba 0,5 atomům lithia na 1 atom základního materiálu. Sestrojením modelového 
článku s kladnou elektrodou LiCoO2 a zápornou elektrodou z deponovaného olova nebo 
germania byl tento proces otestován na šesti cyklech. 
Orientační pokusy s interkalací sodíku do olova ukázaly, že tento proces je výrazně pomalejší. 
Interkalace sodíku prováděná pomalejší technikou byla potvrzena analýzou EDX v rastrovacím 
mikroskopu. 
Základní hypotéza o vhodnosti houbovité struktury a inzerci lithia do prvků IV. skupiny se 
ukázala jako správná. 
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